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Abstract 


A method for increasing the bulk weight of silicon dioxide with a surface of at least 50m2/g by means of sub- 


atmospheric pressure applied at a filter face, wherein the silicon dioxide is moved by means of a conveyor 


screw, whose longitudinal axis is arranged parallel with respect to the filter face and which preferably has a 


decreasing thread pitch in feeding direction. Furthermore, the invention relates to the use of the treated 


silicon dioxide as a filler material for polymeric masses, especially diorganopolysiloxane, which is storeable 


in the absence of water and when admixed with water at room temperature results in a hardened elastomer 


mass. 
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© Verfahren zum Erhohen des Schuttgewichts von SMiciumdioxyd und elne Verwendung des erfindungsgemass 
behandelten Slliciumdioxyds. 

© Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Erhdhen des 

Schuttgewichts von Siliciumdioxyd mit einer Oberfiache 

von mindestens 50m 2 /g mittels Unterdruck an einer 

Filterfiache. ErfindungsgemSB wind das Siliciumdioxyd, 

dessen Schuttgewlcht erhoht warden soil, unter Bewe- 

gung dieses Siiiciumdioxyds mittels einer Transport- 

schnecke, deren Langsachse parallel zur Filterfiache an- 

geordnet ist und die vorzugsweise eine in Fcrderrichtung 

abnehmende Gewindesteigung hat, dem Unterdruck aus- 
^ gesetzt. Weiterhin betrifft die Erfindung die Verwendung 
^ von erfindungsgemaB behandeltem Siliciumdioxyd als 

Fullstoff in bei Abwesenheit von Wasser lagerfahigen, bei 

Zutritt von Wasser bei Raumtemperatur zu Elastomeren 
JO hartbaren Massen auf Grundlage von Dtorganopoly- 
10 siloxan. 
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Uerfahren zum Erhahen des Schuttgeuichts von Siliciumdioxyd und eine 
Ueruendung des erfindungsgsnMB behandelten Siliciumdioxyds 



Es ist bereits bekannt, das Schuttgeuicht van Siliciumdioxyd mit einer 
Oberflache von z.B. 250 m /g mittels Unterdruck an gasdurchlMsaiger 
Flache, uobei zu dan gasdurchlSssigen Fiachen auch Filterflachen gehoren, 
zu erhShen. Hierzu uiird z.B. auf DE-PS 11 29 k53 9 ausgegeben 29. August 
1963, Deutsche Gold- und Silber- Scheirieanstalt, vormals Roessler, ver- 
wiesen. Begenuber den varbekannten Uerfahren zum ErhBhen dea Schuttge- 
uichts von Siliciumdioxyd mit einer Dberf ISche von mindestens 50 m /g 
hat das erfindungsgsnaBe Uerfahren insbesondere die Uorteile, daB daa 
danach behandelte Siliciumdioxyd ein nach geringeres Uolumen hat und/oder 
beim Endverbraucher keine ader geringere Uerluste und physialagische 
Belastigung durch Staubentuicklung aus dem Siliciumdioxyd entstehen, ohne 
daB durch das erfindungsgemaBe Uerfahren die Struktur des Siliciumdioxyds 
in nachteiliger Ueise verSndert uird, und/oder daB das erfindungsgemSB 
behandelte Siliciumdioxyd als Fullstoff in polymeren Massen rascher in 
diese Massen eingearbeitet uerden kann und ihnen starkere Thixotropie 
und hohere Standfestigkeit und den aus diesen Massen hergestellten Form- 
korpern und Uberziigen glattere Oberflachen und besonders hohe bieiter- 
reiBfestigkeit verleiht. 
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Gegenstand der Erfindung ist ein Uerfahren zum Erhohen des SchQttgeuichts 

2 

von Siliciumdioxyd mit einer Dberflache von mindestens 5D m /g mittels 
Unterdruck an einer Filterfl3che, dadurch g e k e n n z e i c h- 
n e t , daS das Siliciumdioxyd, dessen SchEittgeuicht erhBht uerden soil, 
unter Bewegung dieses Siliciumdioxyds mittels einer Transportschnecke, 
deren Langsachse parallel zur Filterflache angeordnet ist, dem Unterdruck 
ausgesetzt uird. 

Die hier in der Beschreibung' und mindestens einem der Patentanspruche ange- 
gebenen QJerte der Oberflache des erfindungsgemSB zu behandelnden Silicium- 
dioxyds sind jeueils bestimmt durch Stickstoffadsarbtion nach der im 
ASTM Special Technical Publication Nr. 51, 19M, Seite 95 f S, beschrieben 
und meist als ^BET" bezeichneten Methode, also BET-Werte. 

2 

Als Siliciumdioxyd mit einer Dberflache von mindestens 50 m /g ist pyro- 
gen erzeugtes Siliciumdioxyd (in der angelsachsischen Literatur meist 
als "fume silica" oder "pyrogenic silica" bezeichnet ; ) bevorzugt. Solches 
Siliciumdioxyd kann z#B. durch Hydrolyse von Siliciumtetrachlorid und/oder 
Methyltrichlorsilan bei Temperaturen uber SOD 0 D hergestellt uerden, 

Ueitere Beispiele fQr Siliciumdioxyd mit einer OberflSche von mindestens 
p 

50 m /g sind unter Erhaltung der Struktur entuiasserte Kieselsauregele 
(sogenannte "Aerogele"), Xerogele und anderes naBgefSlltes Siliciumdioxyd 
mit einer Dberflache von mindestens 50 m /g. 

Die OberflSche des Siliciumdioxyds mit einer OberflSche von mindestens 
2 

50 m /g kann, bevor dieses Siliciumdioxyd bei dem erfindungsgemaBen Uer- 
fahren eingesetzt uiird, z*B, durch Utasetzung mit Organosiliciumverbin- 
dungen, uie TrimethylSthoxysilan, Alkoholen oder FettsSuren, hydrophabiert 
oder in anderer Ideise, z.B. durch Lhisetzung mit Siliciumtetrachlorid oder 
Aminen bzu. Aminoalkoholen, oder thermischer Entfemung von Si-gebundenen 
Hydroxylgruppen, verandert worden sein. 

Falls eiuunscht, k£5nnen Gemische aus verschiedenen Siliciumdioxydarten 
bei dem erfindungsgemaBen Uerfahren eingesetzt uierden, 

Uorzugsueise hat das bei dem erfindungsgemaBen Uerfahren eingesetzte 
Siliciumdioxyd ein Schuttgeuiicht (bestimmt gemaB DIN/fceutsche Industrie 
Norm 53 ^68) von 10 bis 30 g A und eine OberflSche von hBchstens 
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WJQ m /g F insbesondere eine QberflSche von 1DQ bis 3QO m /g. 

Bei dem erfindungsgemSBen Uerfahren uird zumindest in Richtung auf die 
FilterflSche und varzugsweise auch in anderen Richtungen ader anschlies- 
send an das erf indungsgemMBe Uerfahren keinerlei oder uenigstens prak- 
tisch kein Druck durch eine mechanische Uorrichtung auf daa Silicium- 
dioxyd ausgeubt. Durch die Transpartschnecke, deren LSngsachse parallel 
zur Filterflache angeordnet ist, uird das erfindungsgemaB eingesetzte 
Siliciumdioxyd, vielmehr lediglich an die Filterflache drucklos oder 
praktisch drucklos herangefUhrt, Gas f das in offenen HohlrSumen der Si- 
liciumdioxydteilchen und zoiischen diesen Teilchen enthalten ist, durch 
die Filterflache mittels des Unterdrucks abgesaugt, das Siliciumdioxyd 
wieder von der Filterflache ueggefUhrt souiie durchmischt und nach meist 
nochmaliger Wietierholung dieses Heran- und lilegfuhrens souie Durchmischens 
endgultig von der Filterflache entfernt. 

V/orzugsuieise hat die Transportschnecke eine in Forderrichtung abnehmende 
Gewindesteigung. 

Die bei dem erfindungsgemaBen Uerfahren venuendete Filterflache kann aus 
beliebigem Material bestehen, aus dem auch bisher Filterflachen bestehen 
konnten, an denen staubfBimige GEIter von Gasen getrennt wurden, beispiels- 
uieise aus Geuiebe aus naturlichen oder synthetischen, organischen oder 
anorganischen Fasern, die ggf. durch thermische oder chemische Behandlung 
rnodifiziert sein kSnnen, oder aus porSser Keramik, insbesandere aber aus 
Sintertnetall. 

Uorzugsueise hat die Filterflache die Form eines Rohres, in dem sich die 
Transportschnecke dreht und das sich in einer abgeschlossenen Hammer be- 
findet, die mit einer Uakuumpunpe verbunden ist. 

Der bei dem erfindungsgemSBen Uerfahren angewendete Druck, also der Un- 

terdruck, dem das Siliciumdioxyd mit einer Oberflache von mindestens 
2 

50 m /g bei dem erfindungsgemMBen Uerfahren ausgesetzt uird, betragt 
vorzugsiueise 300 bis 900 mbar (abs.). 
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Bel Massen auf Grundlage von Qrganopolysiloxanen kann es sich urn solche 
handeln, die zu Elastomeren oder 2u harzartigen Produkten harten. Diese 
Massen auf Grundlage von Drganopolysiloxan kSnnen solche 3ein f die in der 
Hitze, meist bei Tempexaturen uber 100° C durch Condensation oder Radikal- 
bildung, harten oder vernetzen, oder solche sein, die als sogenannte 
"Zueikamponentensysteme 11 oder als sogenannte "Einkoroponentensysteme" bei 
Raumtemperatur vernetzen oder harten, oder solche sein, die durch die 
Anlagerung van Si-gebundenem lilasserstaff an aliphatische Mehrfachbindung 
in Gegenuiart von diese Anlagerung forderndem Katalysator, wie Platinver- 
bindung, harten oder vernetzen. 

ErfindungsgemaB behandeltes Siliciumdioxyd kann in die polymeren Massen 

auf die gleinhe Weise, jedoch meist in kOrzerer Zeit, und in den gleichen 

Mengen taie bisher bekanntes Siliciumdioxyd mit einer Oberflache von min- 
2 

destens 50 m /g, beispielsueise mittels einsm Planetenmischer, eingear- 
beitet uerden. 

Uie eingangs eruahnt, verleiht erfindungsgemaB behandeltes Siliciumdi- 
oxyd mit einer Oberflache von mindestens 50 m /g polymeren Massen be- 
sonders hohe Thixotropie und Standfestigkeit. Diese Eigenschaften sind 
von besonders groBer Bedeutung bei bei Abuiesenheit von blasser lagerfahi- 
gen f bei Zutritt von Wasser bei Raumtemperatur zu Elastomeren h§rtbaren 
Massen auf Grundlage von Diorganopolysiloxan, also bei sogenannten Ein- 
komponentensystemen, die vielfach zum AusfQllen von Fugen, beispielswei- 
se an Gebauden, Land-, lilasser- oder Luftfahrzeugen veruendet uerden. Des- 
halb ist Gegenstand der Erfindung auch die l/eruendung von erfindungs- 
gemSB behandeltem Siliciumdioxyd als Fullstoff in bei Abuiesenheit von 
Ulasser lagerfShigen, bei Zutritt von Uasser bei Raumtemperatur zu Elasto- 
meren hSrtbaren Massen auf Grundlage von Diorganopolysiloxan. 

Beispiel 1 

Pyrogen erzeugtes Siliciumdioxyd, das durch Hydrolyse von Methyltrichlor- 

silan bei einer Temperatur Gber 800° D hergestellt uurde, mit einer Ober- 
2 

flache von 17t m /g und einem Schuttgewicht von 17 g/1 uird unter Betue- 
gung dieses Siliciumdioxyds mittels einer Transportschnecke mit W3 Urn- 
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drehungen je Minute, uobei der Durchmesser der Schhecke 300 mm betrSgt 
und die Geuiindesteigung dieser Schnecke entsprechend der Volumenabnah- 
me des Siliciumdioxyds in Fdrderrichtung abnimmt, durch ein Rohr ge- 
fQhrt. Dieses Rohr hat einen Ourchmesser van 303 mm und ist auf einer 
LMnge van 2000 mm als Doppelmantelgehause ausgefuhrt, dessen innerer 
Mantel aus einem Rahr aus Sintermetall mit einer PoTenueite von 20 Mi- 
krometer (U g A Siperm R 20 - die Bezeichnung "Sipeim" dOrfte ein regi- 
atriertes lilarenzeichen aein - Thyssen Edelstahluierke AG, Dortmund, BRD) 
besteht. Der Druck im Innenraum des DoppelmantelgehMuses betrSgt BkD 
mbar Cabs.). Das Siliciumdioxyd uird durch das Rohr in einer Menge von 
400 kg je Stunde insgesamt ader 210 kg je Stunde und m 2 FilterflSche 
gefUhrt. Nach dem Austritt aus dem Rohr durch eine AustrittsSffnung, 
deren Durchmesser mittels einer regelbaren Blende veranderlich ist, uo- 
bei die Blende auf einen Austrittsoffnungs-Durchmesser von 200 mm ein- 
gestellt ist, hat das Siliciumdioxyd ein Schuttgewicht von 87,5 g/L. 

Eine andere, fur die erfindungsgemaSe Behandlung des Siliciumdioxyds 
veiuiendbare Uorrichtung ist in der QJerbeschrift "GERIl/AC (registriertes 
liiarenzeichen)-Durchlauf-\/erdichter (Entlufter)" abgebildet. 
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Beispiel 2 

Die im Beispiel 1 beschriebene Arbeitsueise wird wiederholt mit der Ab- 
Snderung, daB die Oberflache des Siliciumdioxyds vorder erfindungsge- 
maBen Behandlung mittels TrimethylSthoxysilan hydrophobiert wurde. Nach 
dem Austritt aus dem Rohr hat das Siliciumdioxyd ein Schiittgewicht 
von 93,0 g/1. 

Beispiel 3 

Mit einem Planetenmischsr werden unter Unterdruck und AusschluB von LJasser 
die folgenden Bestandteile in der Reihenfolge, in der sie angegeben sind, 
vermischt : 

670 g in den endstandigen Einheiten je eine Si-gebundene Hydroxyl- 
gxuppe enthaltendes Dimethylpolysiloxan mit einer Uiskositat 
von etiiia 75 Pa»s f 

200 g durch Trimethylsiloxygruppen entblackiertes Dimethylpolysiloxan 

2 -1 

mit einer Uiskositat von 100 mm • s f 
45 g Methyltriacetoxysilan, 

B5 g des gemafl Beispiel 1 behandelten Siliciumdioxyds und 
10 g Dibutylzinndilaurat 

Der Gesamt.zeitbedarf fur dieses l/eimischen betragt 30-Minuten, uobei auf das 
Einmischen des Siliciumdioxyds nuT 50 Sekunden entfallen. Es wird eine bei 
Abwesenheit von Wasser lagerfahige, bei Zutritt von Uasser bei Raurntempe- 
ratur zu einem Elastomeren hartende Masse erhalten. Diese Masse ist stand- 
fest, was sich daraus ergibt, daB sie aus einer senkrechten Schiene nicht 
ablSuft, und ergibt Elastomere mit glatter Oberflache. 

Beispiel *t 

Die in Beispiel 3 beschriebene Arbeitsweise wird wiederholt mit der Ab- 
gnderung, daB anstelle der 85 g des gernaB Beispiel 1 behandelten Silicium- 
dioxyds 120 g des gemMB Beispiel 2 behandelten Siliciumdioxyds verwendet 
werden. Auf das Einmischen des Siliciumdioxyds entfallen nur 70 Sekunden. 

l/erglelch sv ^rsuch 1 

Di.- i Ee '.e.:;,t:l 3 lis-^hrie/^ne Arbeitsweise ujird wiederholt mit der Ab- 
"nr: ■ " ■ , - ■ ■■ -gsv . . iliciumdii'- ..: nne die *n 
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Beispiel 1 beschriebene Behandlung vexuendet wird. Das Einmischen des 
Siliciumdioxyds benBtigt 2,5 Minuten. 

Verqleichsversuch 2 

Die in Beispiel 4 angegebene Arbeitsueise tuird uiiederhalt rnit der AbMn- 
derung, da!3 das ganaB Beispiel 2 eingesetzte Siliciumdioxyd ohne die in 
Beispiel 2 angegebene Behandlung veiuiendet wird. Das Einmischen des 
Siliciumdioxyds benotigt 7 Minuten. 

l/ergleichsversuch 3 

Die in Beispiel 3 angegebene Arbeitsueise uird uiiederhalt mit der Aban- 
derung, daB anstelle der 65 g des gemMB Beispiel 1 behandelten Silicium- 
dioxyds (pH Wert : 4,2) S5 g eines pyrogen erzeugten und gepressten 
Siliciumdioxyds mit einer DberflSche von 152 m /g, einem Schuttgeuicht 
von 120 g/1 und einem pH-ldert von 4, 15 verwendet werden. Auf das Ein- 
mischen des Siliciumdioxyds entfallen zuar sogar nur 45 Sekunden, Die Masse 
ist jedoch nicht standfest und ergibt Elastomere mit rauher DberflSche 
und einer WeiterreiBfestigkeit von nur 2,8 N/mm, wahrend Elastomere aus 
der Masse gemaS Beispiel 3 eine WeiterreiBfestigkeit von 4,2 N/mm haben. 
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Pa ten tansprDche 

1. l/erfahren zum ErhBhen des Schuttgewichts von Siliciumdioxyd mit einer 

2 

Oberflache von mindestens 5D m /g mittels Unterdruck an einer Filter- 
flache, dadurch gekennzeichnet, daB das 
Siliciumdioxyd, dessen Schuttgeu&cht erhoht uerden soil, unter Sewe- 
gung dieses Siliciumdioxyds mittels einer Transport schnecke, deren 
LSngsachse parallel zur Filterflache angeordnet ist, dem Unterdruck 
ausgesetzt uird. 

2. Uerfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, daB als Transportschnecke eine solche mit in Forderrichtung 
abnehmender Geuindesteigung veituendet uiird. 

3. Uerfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, daB als Filterflache eine solche veruendet uird, die die 
Form eines Rahres hat, in dem sich die Transportschnecke dreht und 
das sich in einer abgeschlossenen Hammer befindet, die mit einer 
Uakuumpumpe verbunden ist» 

k 9 Uerfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeich- 
net, daB die Filterflache aus Sintexmetall besteht. 

5. Uerfahren nach mindestens einem der Anspruche 1, 2, 3 oder ^, da- 
durch gekennzeichnet, daB das Siliciumdioxyd 
am Ende der Transportschnecke die Uorrichtung durch eine Austritts- 
offnung verlaflt, deren Durchmesser veranderlich ist. 

6. Ueruiendung von gemaB mindestens einem der Anspruche 1 bis 5 herge- 
stelltem Siliciumdioxyd als Fullstoff in bei Abwesenheit von Ldasser 
lagerfahigen, bei Zutritt von LJasser bei Raumtemperatur zu Elasto- 
meren hartbaren Massen auf Grundlage von Diorganopalysiloxan. 
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